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ーコ ンタ ミはどこまで少なくできるか一

宮地光雄＊

Contamination Occurring in CROSSJET Mill 

-How less can it be reduced ?-
Mitsuo Miyaji 

The CROSSJET mill is of contamination-free type, the most excellent of currently available jet mills,because 

of nozzle installation in opposite, only air flow through the nozzles and infrequent collision of particles with the 

pulverizing cotainer wall. 

The contamination depends on the grinding conditions : feed size, product size and etc 

Pure products bellow 5PPM can be produced by use of a ceramic rotor and body proper with rubber-lining. 

1.緒 言

微粉体の品質の 1要素として純度がある。

純度に関して、いままでに、まとまった研究報

告はなされていない。

昭和60年度新素材微粒子等の不純物混入対策に

関する調査、研究補助事業として日本自転車振興

会より補助金の交付をうけて（社）日本粉体工業技

術協会が調査、研究を実施した報告書があるのみ

である。さて一般にジェッ トミルとよばれるもの

は粉砕中に発熱しないことと不純物（コンタミ）が

少ないことの理由により 、よ く使用される。

しかしながらジェットミルの構造または原料に

よっては白色のものが灰色になるほどコンタミの

多いものもあり一概にはコンタミが少ないといえ

ない。クロスジェットミルは対向する粉砕ノズ）レ

によってミル中心部で粉砕し、しかもノズ）レの中

を空気のみが通るので他の型式のジェットミルと

は比較にならないほどコンタミが少ない。

粉砕原理上の特長を定量的に確認するために機

器の材質をかえてコンタミの程度を測定したの

で、ここに報告する。

ところで粉砕原料と少しでも異なるものは、す

べてコンタミと考えるべきであるが、 ここでは粉

砕系で処理する間に系内の機器が摩耗することよ

り生じた金属の異物が粉砕原料中に混入したもの

＊機械事業部機械技術開発室

をコンタミとした。すなわち、例えばシリコンウ

ェハーの空気中での粉砕においては、その酸化物

もコンタミでありウレタンゴムライ ニングした粉

砕機ではウレタンゴムの摩耗粉もコンタミである

が、これらは無視し、金属の異物（金属元素、金

属酸化物、 金属窒化物など）をコ ンタミとした。

2. 実験機

実験機はKJ 50型クロスジェッ トミルを使用し

た。空気圧縮機は三井精機製スクリュ型0.9mヅ

min、8.5kg/cm℃ (83.36 X 104Pa) を使用し、

その後に冷凍式エヤドライヤとラインおよびミス

トフィルタを取り付けて水分油分、ダストを除主

したドライエヤを粉砕ノズルに供給した。
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実験はクリ ーン）レームではなく機械工場内で行

った。 図 1は全体のフロ ーを図 2はミ ル外形を示

す。ここで機器の材質について説明する。

フィーダはスクリュフィ ーダとテーブルフィ ー

ダを使用した。スクリュフィ ーダの本体は合成ゴ

ンムとステンレスでありスクリュはステンレスで

ある。テーブルフィーダは全体をステンレスとし

た。ミルおよびセパレータも全体をステンレスと

した。当然、粉砕ノズルおよび分級ロータもステ

ンレスとした。機器をつなぐシュ ート やダク トは

ケミカルホースを使用した。材質ステンレスのも

のは酸洗いの後バフ仕上されている。



栗本技報 No. 20 

④
 

⑤ ⑥ ⑦  

①フィーダ

②クロスジェット

③サイクロン

④ 捕 集 機

⑤エアコンプレッサ

⑥エアク ー ラ
⑦ フィ ルタ

⑧ブロワ

図1 フローシート

Fig. 1 Flowsheet of CROSSJET System 

①粉砕ノズル
②センタコア
③分級ロータ
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図2 クロスジェットミルの外形

Fig. 2 Outline of CROSSJET Mill 

3.コンタミの測定方法

微量成分の分析には原子吸光法、吸光光度法、

誘導結合プラズマ (IC P)発光分析法、 ポーラ

ログラフ法、中性子放射化分析法などが普及して

いるが今回は原子吸光法により分析を行った。

なお PPMオーダの測定になると一連の分析操

作の中でバラッ キが大きくなるため分析は住化分

析セ ンタ ヘ依頼した。

4. 実験結果

粉砕実験は10数回行ったが、そのうちで特徴的

な結果を得たものについて報告する。

ここに報告するものは原料の主成分が Si伍で

ある。 SiOパま一番不純物混入が生じやすくデー

タをとりやすいため使用した。

4. 1 実験 l

標準材質の実験機におけるコンタミの程度を測

定するため表 lに示すアモルフ ァスシ リカをス ク

リュフィ ーダにてミルに供給しサイク ロンで捕集

した製品に ついてコンタミ (Fe、Ni、Cr) を求

めた。 表 2は粉砕条件を表 3は、その結果を示

す。

テス ト番号A-1、A-2はクロスジェッ トを

粉砕機としてではな く分級機と して使用し分級後

の微粉を製品とした場合を示す。

A-1、A-2において分級粗粉のコ ンタ ミ合

計は 3PPM以下であり微粉が53および56PPM 

であることから分級ロータを通過するだけで約50

PPM増加したこと になる。

A-4では原料は繰り返し粉砕され滞留時間が

A-3の約 2倍になるためコ ンタミ合計も約 2倍

になっている．またA-4では粒子はコンタミ増

加量からみて 5回位ロータ の羽根と接触したもの

と推定される。 図 3は粉砕品の製品粒度分布であ

る。

表 1 実験砕料

Tabl el Tested Sample Material 

原料名称

原料粒度

アモルファスシリカ（焼成品）

d50=17.6 μm  
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表 2 実験条件

Table 2 Testing Conditions 

テスト ノズ）レ径(mm) 空気圧力 ロータ回転数

番 号 及 個 数 (kg/c而G) (min-1) 

A-1 18000 

A-2 12000 

A-3 </>2X2 5 12000 

A-4 ¢2X2 5 18000 

％
 

50 

表 3 実験結果

Table 3 Experimental Results 

テスト 製品粒度 コンタミ合計

番号 d50 (μm) (PPM) 

A-1 2.04 53 

A-2 3.01 56 

A-3 2.70 135 

A-4 2.49 265 

4. 2 実験 2

分級ロータの羽根にアルミナ製セラミックス板

を接着することによりコンタミが、どれほど下が

るかを調べた。

表 4に示す合成シリカをスクリュフィーダにて

ミルに供給しサイクロンで捕集した製品について

コンタミ (Fe、Ni、Cr) を求めた。

表 5は粉砕条件を表 6はその結果を示す。

テスト番号B-1は標準材質のもの B-2は分

級ロータの羽根にアルミナ板を接着したものであ

る。 B-2はB -1の約6.6分の 1に減少してい

るが、 67PP M残っている。これは主として分級

ロータの両側円板外周部分の摩耗によるコンタミ

と考えられる。

図4は粉砕品の製品粒度分布である。

2 3 4 5 10 

粒径 (μm)

図3 アモルファスシリカ粉砕粒度

Fig. 3 Pulverized Product Size Distributions of 

Amorphous Silica 

表 4 実験砕料

Table 4 Tested Sample Material 

原料名称 合成シ リカ

原料粒度 I+lmm 

与 0

+0.5mm I +100 I -100 
メッシュ Iメッシュ

1.6% I 62.9% I 37.1% 

表 5 実験条件

Table 5 Testing Conditions 

空気圧力
I 

テスト ノズ）レ径(mm) ロータ回転数

番号 及 個 数 (kg/c而G) (min―1) 

B-1 </>2X2 5.2 7800 

B-2 </>2X2 5.4 6000 

表 6 実験結果

Table 6 Experimental Results 

テスト 製 品粒度 コンタミ合計

番号 d50(μm) (PPM) 

B-1 6.6 443 

B-2 7.5 67 

原料 4 
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表 7 実験砕料

Table 7 Tested Sample Material 

原料名称 ホワイトカーボン（球状）

銘柄 A B 

粒度 -2 mm100% -0.5mm100% 

-0. 7mm50% -45μm 50% 

表8 実験条件

Table 8 Testing Conditions 

2 3 4 5 10 20 

図4 合成シリカ粉砕粒度

Fig. 4 ・ Pulverized Product Size Distributions of 

Silica 

4. 3 実験 3

ア）レミナ製セラミックス板を羽根に接着した分

級ロータを使用した時とロータ全体をウレタンゴ

ムライニングした分級ロータを使用した時のコン

タミの程度を調べるため表 7に示すホワイトカー

ボンをテーブルフィーダにてミルに供給しサイク

ロンなしでバッグフィルタにて全量捕集した製品

についてコンタミ (Fe、Ni、Cr、Al) を求 め

た。

表 8は粉砕条件を表 9はその結果を示す。

テスト番号C-1、C-2はアルミナ板付分級

ロータによるもの C-3はウレタンゴムライニン

'7‘の分級ロ ータによるも のである。 C-1および

C-2からホワイトカーボンのようなものはアル

ミナ板を接着するだけで十分コンタミを少なくで

きる。 C-3において C-2より若干コ ンタミが

多くなったのはロータ羽根の外周部エッジにてウ

レタンゴムがうすいため切れ母材が露出したため

である。このウレタンゴムは米国テクタン社の常

温硬化性吹付タイプのものである。

羽根外周エッジは、原料にこすられてライニン

グ材が切れるため母材に丸味をつける必要があ

る。

実験のあとで羽根を調べてみるとゴムライニン

グの表面に粒子がくいこんでいるのがわかった。

このことから分級ロータにウレタンゴムライニ

ングをする方法は耐久度から考えてセラミックス

テスト ノズ）レ径(mm) 空気圧 回転数
銘柄

番号 及 個 数 (kg/c而G) (min→) 

C-1 <p 1. 75 X 3 4.5 18000 A 

C-2 </J 1. 75 X 3 4.5 18000 B 

C-3 </>l. 75 X 3 5.0 18000 B 

表 9 実験結果

Table 9 Experimental Results 

テスト 製品粒度 コンタミ合計

番号 d50 (μm) (PPM) 

原料A 54 

C-1 2.84 59 

原料B 220 

C-2 2.90 221 

C-3 3.40 229 
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C-2 

2 3 4 5 

粒 径 (μm)

10 

図5 ホワイトカーボン粉砕粒度

Fig. 5 Pulverized Product Size Distributions of 

White Carbon 
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板より劣ると思われる。

図 5は粉砕品の製品粒度分布である。

4.4 実験 4

アルミナ板付分級ロータを使用 したもの、 さら

にその他の接粉部をアルミナ熔射したもの、アル

ミナ熔射のかわりにウレタンゴムライニングした

ものについてコンタミがどのようになるかを調べ

るために表10に示す歯科用シリカをスクリュフィ

ーダにてミルに供給しサイクロンで捕集した製品

についてコンタミ (Fe、Ni、Cr)を求めた。

表11は粉砕条件を表12はその結果を示す。テス

ト番号D- 1はアルミナ板付分級ロータによるも

のD- 2はさらに他の接粉部をアルミナ熔射した

もの D- 3はアルミナ熔射のかわりにウレタンゴ

ムライニングしたものである。 D-2において逆

にコンタミが多くなったのはアルミナ熔射が形状

複雑な部分やエッジで不完全であったことや熔射

面の表面にサビがういていたためである。これら

はアルミナ熔射の欠点であり 、 どうしようもな

し)

粉砕後の製品はある種の樹脂と共にねりあわせ

るとコンタミの程度に応じて発色（灰色化）して

見える。 D-3の製品は肉眼でも 判別できない白

色度であり樹脂にねりあわせても発色しない。

D -3につぐ白さをもつのはボールミル品であ

る。磁器ライナおよびボールを使用 して粉砕 した

ものであるから多試の鉄分を含んでいるが酸化物

であるため発色しない。

D- 1およびD- 2は灰色化するため不良品で

ある。 D- 3の結果から接粉部をゴムライニング

し分級ロ ータをセラミックス製にすればコンタミ

を 5PPM以下にできる。 図 6は粉砕品の製品粒

度分布である。

表IO 実験砕料

Table 10 Tested Sample Material 

テスト ノズ］レ径 (mm) 空気圧力 回転数

番号 及 個 数 (kg/c而G) (min―I) 

D-1 </J2 X 3 7.3 9000 

D-2 ¢2X3 8.1 12000 

D-3 ¢2X3 8.0 7800 

テスト番号
製品粒度 コンタミ合計

d50(μm) (PPM) 

原料 6 (2) 

D-1 4.8 51 (40) 

D-2 5.4 75(45) 

D-3 7.5 10 (6) 

T 
（ボールミル品）

8.0 161(157) 

但し、（ ）内はFe分のみの数値である。

100 

表11 実験条件

Table 11 Testing Conditions 

表12 実験結果

Table 12 Experimental Results 

％
 

50 

原料名称 高純度シリカ

原料粒度 I +32 +70 + 100 I -100 

2 3 4 5 

粒径 (μm)

10 20 30 40 

メッシュ Iメッシュ Iメッシュ Iメッシュ

~ o 21% 58% 42% 

図6 高純度シリカ粉砕粒度

Fig. 6 Pulverized Product Size Distributions of 

Pure Silica 
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写真 l ジルコニヤ製一体成形分級ロータ

(K A 50) 

Photo 1 Cage Wheel made of Zirconia Ceramics 

写真 2 アルミナ製一体成形分級ロータ

(K A 250) 

Photo 2 Cage Wheel made of Almina Ceramics 

.•. 9‘ .. ..’• 

ご、
根羽

1: 
図7 分級ロータの摩耗形態

Fig. 7 Wearing Portion of Cage Wheel 

5. まとめ

先に掲げた調査研究をみても機器の摩耗、損傷

により混入する不純物が問題となる事例が圧倒的

に多いことをみても、まず汚染のない粉砕機、分

級機を市場に提供することが我々メーカの課題で

あり本報は機器系内のどのイ固所で問題があるかを

明らかにした。実験結果からク ロス ジェットミル

の場合 (1) 主たるコンタミ源は分級ロータであ

る。 (2) 原料が同じ Si02であっても、その結晶

形状や粒度によってコンタミの程度がかわる。す

なわち球状化したものは少なくミル内滞留時間が

長いほど（原料粒度が大きく製品粒度が小さいほ

ど）多くなる。 (3) 分級ロータをセラミックスで

一体成形した機器をプラスチック材料主体で作れ

ば金属系コンタミを 5PPM以下にできる。

写真 lはジルコニヤ製一体成形の¢50ロー タ

を、 写真 2はアルミナ製一体成形の¢2 50ロータ

を示す。 図 7は分級ロータの一般的な摩耗形状を

示す。 写真 3は現在稼動中のコンタミレス仕様

のKJ-50型ミ ルの外観を示す。

写真 3 コンタミレス仕様KJ 50型ミル

Photo 3 Contamination-free ・ KJ50 CROSSJET 

mill 
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